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@ Verfahren zur Durchfuhrung von Druckreaktionen mit suspendierten Katalysatoren 

Bei einer Gas-Flussig-Druckreaktion unter Anwesenheit 
ernes Katalysators erfolgt die chemische Reaktion zwischen 
der gasformigen und derflussigen Phase in einem geschlos- 
senen Reaktor (1) bei erhohtem Druck unter Einwirkung ei- 
nes f ein verteilten, in der Flussigkeit suspendierten Katalysa- 
tors. Der Katatysator verbleibt dabei im Reaktionsbereich. Zu 
diesem Zweck wird ein Teil der Reaktionsf lussigkeit aus dem 
Reaktorbehalter abgezweigt und durch ein unter dem vollen 
Betriebsdruck arbeitendes, nach dem Querstromprinzip be- 
triebenes Mikrofitter (8) rezirkuliert. Das flussige Reaktions- 
produkt wird kontinuierlich als Fiitrat am Membranfilter 
abgezogen. Wesentlich ist dabei, da& der aus dem Reaktor 
abgezweigte Suspensionsstrom nach Abzug des Fiitrat* 
Stromes im Mikrofilter (8) in aufkonzentrierter Form wieder 
» dem Reaktor (l)zugefuhrt wird. 
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Verfahren zur kontinuier lichen Durchfuhrung von 
Gas/Fltissig-Druckreaktlonen rait einem im Reak- 
tionsbereich verbleibenden suspendierten Kataly- 
5 sator, dadurch gekennzeichnet , dafi ein Teil der 

Reaktionsf ltissigkeit aus dem ReaktionsbehSlter ab- 
gezweigt und durch ein unter dem vollen Betriebs- 
druck arbeitendes, nach dem Querstromprinzip be- 
triebenes, Mikrofilter rezirkuliert wird und das 
10 flussige Reaktionsprodukt als Filtrat am Membrane 

filter abgezogen -wird* 

2) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daB als Mikrofilter ein Rohr- Oder Schlauch- 
oder Plattenmodul verwendet wird. 

15 3) Verfahren nach Anspriichen 1 bis 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Mikrofilter bei Temperaturen 
von 80-200°C, beyorzugt 100-150°C, betrieben wird. 

4) Verfahren nach Anspriichen 1 bis 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Mikrofilter bei Betriebsdruckeri 
20 =10 bar auf der Suspensionsseite und Differenz- 

drucken zwischen Suspension und Filtrat = 6 bar. 
betrieben wird, vorzugsweise bei einem Betriebs- . 
druck • 30 bar und einem Dif f erenzdruck ■ <• 3 bar. 
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Verfahren zur Durchfiihrung von Druckreaktionen mit sus- 
pendierten Katalysatoren 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur kontinuierli- 
chen Durchftihrung von Gas-Fltissig-Druckreaktionen mit 
einem im Reaktionsbereich verbleibenden suspendierten 
Katalysator. Bei derartigen Reaktionen erfolgt die che- 
5 mische Reaktion zwischen der gasfSrmigen und der flttssi- 
gen Phase in einem geschlossenen Reaktor bei erhohtem 
Druck unter Einwirkung eines feinverteilten, in der 
Fliissigkeit suspendierten Katalysators . Der Katalysa- 
tor verbleibt dabei im Reaktionsbereich. 

10 Eine Vielzahl von chemischen Reaktionen wird bei erhShtem 
Druck und unter Zusatz eines suspendierten Katalysators 
durchgefuhrt. Beispielhaft seien genannt: Hydrierungen, 
Hydroformulierungen mit CO/H 2 -Gasgemischen, die Her- 
stellung aromatischer Urethane unter Verwendung von 

15 Kohlenmonoxidr aliphatische Alkohole aus CO/H 2 ~Gas- 
gemischen Oder die Herstellung von Kohlenwasserstof fen 
nach Fischer-Tropsch. Bei all diesen Reaktionen wird 
der Katalysator im allgemeinen durch die Reaktion nicht 
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verbraucht, so daB er - abgesehen von kleinen UberschuB- 
mengen - nicht aus dem unter Druck stehenden Reaktions- 
bereich ausgeschleust werden mtiBte. 

Bei Versuchsreaktoren Oder bei Reaktoren kleinerer Bau- 

5 art wird deshalb hSufig versucht, den Katalysator im Re- 
aktor einzuschlieBen. Dies geschieht etwa durch den Ein- 
bau von Sintermetall- oder Keramikfritten, oder. durch 
entsprechende Drahtgewebekonstruktionen. Der Aufbau eines 
Filterkuchens auf diesen Filterelementeh kann dabei trotz 

10 eingebauter Riihrer meist nicht verhindert werden. All 
diesen Systemen 1st gemeinsam, daB sie sich fur groBere 
technische, insbesondere kontihuierlich betriebene Reak- 
toren nicht eignen. Der Grund hierftlr ist f daB die beno- 
tigten Filterf lMchen in groBen Reaktoren nicht mehr iinter 

15 gebracht werden kSnnen, die Systeme auflerdem bei grSBerer 
BaugroBe sehr schnell die Grenzen ihrer mechanischen Be- 
lastbarkeit erreichen ( Zusairanendriicken des Systems bei 
zu hohem Dif ferenzdruck). und Sintermaterialien aus me- 
talllschen Werkstoffen h'Sufig schwer schweiBbar sind, was 

20 zu erheblichen Probleraen bei der konstruktiven Gestal- 
tung ftihrt. Risse an SchweifinMhten derartiger Sinter- 
metallelemente Ziehen z.B. die Nbtwendigkeit zur Still- 
legung des gesamten Reaktors nach sich. 

Aus diesero Grund werden heute bruckreaktionen mit sus- 
25 pendierten Katalysatoren normalerweise so durchgef iihrt f 
daB der Katalysator nicht. im Reaktor zurUckgehalten 
wirdr sondern mit dem Produkt ausgetragen wird f in den 
drucklosen Bereich entspannt und dort unter Anwendung 
klassischer Trennapparate wie Dekanter, Filter, Filter- 
30 kerzen, Hydrozyklone oder dergleichen von der f lussigen 
Phase abgetrennt wird. Entsprechend dem jeweils einge- 
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setzten Abtrennverfahren wird anschlieflend die Handhabung 
einer konzentrierten Suspension Oder eines feuchten Fest- 
stoffes notwendig. Der Feststoff muB wieder angemaischt 
werden und wird anschlieBend iiber Hpchdruck-Einspritz- 
. 5 pumpen wieder in die Reaktionsstufe eingefUhrt. Je nach 
Verfahren wird dabei ein kleinerer Teil des Katalysators 
vor der Riickspeisung regeneriert. 

Die Nachteile dieses Systems liegen in dem groBen Kata- 
lysatorkreislauf mit einer Vielzahl von Apparaten und den 

10 Risiken der Verkrustung oder Verstopfung in den suspen- 
sionsfiihrenden Bereichen. Technologisch schwierig ist die 
Entspannung der Suspension aus hohen Druckbereichen (Ver- 
schleiBproblem) ebenso wie das Wiedereinpumpen der Sus- 
pension. Das Wiedereinpumpen der Suspension ist auBerdem 

15 mit einem erheblichen Energieverbrauch verbunden. Man- 
gelnde TrennschSrfe des Verfahrens zur Feststof fabtren- 
nung filhrt zu einer Verschleppung des Katalysators in die 
nachfolgenden Verfahrensstufen und kann dort zu Storungen 
fvihren. 

20 Ansatze zur Verbesserung des Standes der Technik in Be- 
zug auf die TrennschSrfe des Katalysatorabtrennverfahrens 
sind in der Anwendung von porSsen Filterschlauchen, z.B. 
aus Polypropylene Zusammenfassung dieser SchlSuche in 
Filtermodulen und ihrem Betrieb nach der Querstrom-Filter- 

25 technik zu sehen (Crossf low-Mikrof iltration, dynamische 
Filtration) /T7, [YJ , (YI , (VI , /|7. Diese Filter- 
technik fiihrt im allgemeinen selbst bei kleiner Korn- 
grSBe des suspendierten Katalysators zu einem klaren 
Filtrat. Die Filtratleistungen sind jedoch meist nicht 
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sehr hoch, auBerdem ist im allgemeinen eine periodische 
Riickspttlung der FilterschlSuche notwendig. Diese Ver- 
fahren arbeiten bei Drucken von einigen wenigen bar und 
bringen auf diese Weise keinen grundsatzlichen Fortschritt 
5 in Bezug auf die Frage der Zurttckhaltung des Katalysators 
im unter Druck stehenden Reaktionsbereich. 

Eine Weiterentwicklung des Standes der Technik ist darin 
zu sehen, daB in letzter Zeit bei der Hydrierung von aro- 
matischen Nitro-Verbindungen Sedimentationssysteme 

10 im Druckbereich eingesetzt werden. Dabei wird ein Sedi- 
mentationsgefSB an den Reaktor angebaut, der Unter lauf 
mit der konzentrierten Suspension wieder in den Reaktor 
eingeftihrt und der Oberlauf abgezogen und in den Nieder- 
druckbereich entspannt. Da aus wirtschaftlichen Grlinden 

15 dieser SedimentationsbehSlter im Druckbereich nicht be- 
liebig vergr6Bert werden kann, ist ein derartiges Vor- 
gehen nur m5glich, wenn der suspendierte Katalysator 
infolge seiner Korngrofle und der Dichtedif fierenz zur 
Fliissigkeit ein relativ ; gutes Sedimentierverhalteri hat. 

20 Der Oberlauf des Sedimentators enthalt im allgemeinen 
Feinanteile des Katalysators, wobei die Feststof fmenge 
in der Flttssigkeit dabei bis zu 0,1 Gew.-% betrSgt /|7. 

Allen externen KatalysatorkreislSufen gemeinsam ist, 
daB beim Entspannen in den Niederdruckbereich erheb- 
25 liche mechanische Krafte auf den Katalysator einwirken, 
was zu VerSnderungen der ftir die katalytische Furiktion 
besonders wichtigen Oberf ISchenstruktur fuhren kann. 
Andere Katalysatorsysteme werden durch die Druckab- 
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senkung desaktiviert und mtissen nach der Wiedereinspeisung 
in den Druckbereich gegebenenfalls in einem Vorreaktor 
wieder prSformiert werden. 

Es bestand daher die Aufgabe, ein Verfahren zu finden, bei 
5 dem der suspendierte Katalysator in seiner voll kataly- 
tisch wirksamfcn Form im Reaktionsbereich verbleibt und 
nur das Rohprodukt der Reaktion als feststof f f reie Flus- 
sigkeit aus der Reaktionsstufe in den Niederdruckbereich 
entspannt wird. 

10Diese Aufgabe wird erf indungsgemSB dadurch gel5st, daB 
ein Teil der Reaktiqnsf Itissigkeit aus dem Reaktionsbe- 
hSlter abgezweigt und durch ein unter dem vollen Be- 
triebsdruck arbeitendes, nach dem Querstromprinzip be- 
triebenes Mikrofilter rezirkuliert wird, das flUssige 

15 Reaktionsprodukt als Filtrat am Mikrofilter abgezogen 
wird. Aus dem Reaktor wird also ein Suspensionsstrom 
entnommen, der mit vollem Betriebsdruck im Kreis- 
lauf durch ein druckfestes Querstromf iltrationssystem 
geftthrt wird. Unter "Betriebsdruck" wird dabei verstan- 

20 den f daB in dem Zirkulat ions system der Reaktionsdruck 
(Druck im Reaktionsbehalter) abztiglich der stromungsbe- 
dingten Druckverluste im Leitungssystem herrscht. Auf 
der Filtratseite herrscht dabei ein wenig darunter- 
liegender Druck. Dies bedeutet, daB die Filterrohre bzw. 

25 Schiauche des Querstromf iltrationssystems im Hinblick 
auf die mechanische Belastung trotz des hohen System- 
druckes nur dem Dif ferenzdruck zwischen Innen- und 
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AuBenseite des Filtermediunis ausgesetzt sind. Gegenstand 
der Erfindung ist demgemSB ein Verfahren, bei dem ein. 
Suspensionsstrom rait der im Reaktor vorliegenden Konzen- 
tration abgegriffen und hach Abzug.des Filtratstromes in 
5 aufkonzentrierter Form wieder dem Reaktor zugefiihrt wird. 
Dabei ist es unerheblich, ob die Suspension Uber eine 
Kreiselpumpe, einen Injektor, Oder ein im Reaktor einge- 
bautes Ruhrwerk zirkuliert wird. 

Das Mikrofilter besteht dabei aus einem Rohr- bzw. Schlauch- 
10 modul. 

GemaB einer bevorzugten Ausfuhrungsf orm der Erfindung wird 
das Membranf ilter bei Temperaituren von 80. bis 200 °C, vor- : 
zugsweise bei 100 bis 150°C betrieben. 

Das Verfahren wird vorteilhaft bei einera Betriebsdruck 
15 =10 bar auf der Suspensionsseite und Dif ferenzdrucken 
zwischen Suspension und Filtrat = 6 bar durchgeftihrt . 
Vorzugsweise wird ein Betriebsdruck von mindestens 30 bar 
und ein Differenzdruck vpn hSchstens 3 bar eingehalten. 

i . ' ' 

Das erf indungsgemaBe Verfahren weist f olgende bedeutende 
20 Vorteile auf: 

- Der gesamte teure und wartungsintensive externe Sus- 
pensionskreislauf entfallt. 
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- Die technologlsch aufwendigen Verfahrensschritte wie 
Entspannung der Suspension von hohen Betriebsdrucken 
auf Umgebungsdruck und die energieaufwendige Wieder- 
einspeisung der Suspension in den Druckreaktor uber 

5 Einspritzpumpen entfalit. 

- Die benatigte Filterfiache ist erheblich kleiner als 
beim Betrieb einer Querstrom-Filtration bei niederen 
Drucken und Temper aturen . 

- Der suspendierte Katalysator wird in seiner aktiven Form 
10 in der Reaktionsstufe belassen, die Gefahr der Bescha- 

digung der Katalysatorstruktur durch starke mechanische 
Belastung ist gegenuber dem herkommlichen Verfahren er- 
heblich vermindert. 

- Das Filtrat ist im allgemeinen feststof f frei, so daB 
15 verschmutzungen nachgeschalteter Verfahrensstufen aus- 

geschlossen sind. 

- Durch Umwalzung des Filtratstromes Ober einen Kiihler 
kann die fur die Filtration genutzte Oberflache gleich- 
zeitig als warmeaustauschf lSche genutzt werden. 

20 - Durch Umschalten auf ein Reservesystem k6nnen Wartungs- 
und Reparaturarbeiten an der Filtereinheit durchgefiihrt 
werden, ohne die Reaktionsstufe und die nachf olgenden 
Verfahrensstufen stiilzusetzen. 

» 

Im folgenden werden zunSchst die wesentlichen Gesichts- 
25 punkte der verfahrenstechnischen Auslegung behandelt. 
Im Anschlufl daran wird die Erf indung anhand von ProzeB- 
beispielen mit Hilfe e'ines Schemas in detaillier- 
ter Weise beschrieben. . 
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1 . Verfahrenstechnische. Auslegung 



Die Mikrof iltereinheit besteht aus einer Vielzahl von 
porosen, parallel geschalteten SchlSuchen Oder Rohren- 
mit Innendurchmessern von 2 bis 20 mm, Wandstarken von 

5 1 bis 5 mm, Por.ositaten im Bereich von 30 bis 80 % und 
* Porendurchmessern unter 10iim. Als Werkstoff sind einer- 
seits Fluorpolymere geeignet, wobei Polytetraf luorethy- 
len (PTFE) und Polyvinylidenf luorid (PVDF) besonders 
bevorzugt sind, Andererseits kommt aber auch der Einsatz 

10 von Sintermetallrohren als Filterelement in Frage. Die 
Schlauch- bzw. Rohrlange kann dabei einige Meter betira- 
gen, bevorzugt 0,5 bis 4 m. Die FilterschlSuche oder 
Rohre mtissen in einera Druckbehalter. untergebracht wer- 
den, dessen Betriebsdruck dem des Reaktors entspricht. . 

15 Die Anordnung der Filterrohre oder -schlSuche kann da- 
bei in Shnlicher Form erfolgen wie bei einem Rohrbtindel- 
warmeaustauscher oder einem RohrschlangenwSrmeraustau- 
scher. Bei Kunststoffrohjren ist zu berucksichtigen, da8 . 
wegen der relativ hohen Betriebstemperaturen ein Ein- 

20 kleben der Rohre in die Baden im allgemeinen nicht m5g- 
lich ist. Stattdessen mu;6 zu Techniken der Verschwei- 
8ung des Rohres mit einem aus gleichem Material bestehen- 
den oder belegten Rohrboden gegrif fen werden oder es 
mtissen Klemmverbindungen zwischen den Rohren und dem in 

25 Metall ausgefUhrten Rohrboden eingesetzt werden oder 

formschliissige Konstruktionen oder dergleichen verwendet 
werden . 
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Die beim Betrieb des Apparates einzustellende, fUr die 
Filtrierung wirksame, Druckdif ferenz zwischen dem In- 
nenraum der Rohre und dem AuBenraum ist vom gewahlten 
Material, der Porositat des Materials, den Rohrabmes- 

5 sungen und der Betriebstemperatur abhfingig. Sie liegt, 
wie oben schon erwahnt, vorzugsweise im Druckbereich 
von 1 bis 3 bar. Der jeweilige max. zulSssige Diffe- 
renzdruck muB im Betrieb durch eine entsprechende MeB- 
und Regeltechnik gewahrleistet werden, gegebenenfalls 

10 begrenzt durch eine Berstscheibe Oder Shnliche Uber- 
drucksicherungen. Die MeB- und Regeltechnik muB ferner 
so ausgelegt werden, daB die bei der Querstromf iltration 
im allgemeinen notwendige periodische Ruckspttlung des 
Piltermediums durch Anheben des Druckes auf der Filtrat- 

15 seite (Druckumkehr) durchgefUhrt werden kann. Neben der 
RUckspUlung mit dem Filtrat ist es auch mSglich, das 
• Filtermedium mit den dem Reaktor zuzuf iihrenden Reak- 
tanden Oder dem Lfisungsmittel zu spulen, indem zwei 
Filter systeme wechselweise betrieben werden. 

20 Das erfindungsgemSBe Verfahren wird f wie schon beschrie- 
ben r bei erhdhten Temperaturen durchgefUhrt (80-200 °C f 
bevorzugt 100-150°C) . In diesem Bereich liegen die Fil- 
tratleistungen wegen der mit zunehmender Teimperatur 
kleiner" werdenden Viskositat erheblich Uber.den Werten, 

25 die bei einem klassischen Filtrationsverf ahren dieser 
Art erreicht werden. Auf der anderen Seite ist die me- 
chanische Belastbarkeit der SchlSuche bzw. Rohre in 
diesem Temper aturbereich noch so groB, daB ausreichend 
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hohe Uberdrucke im Rohrinneren auf gebracht werden kon- 
nen, ohne die zulassigen Grenzwerte der Materialbean- 
spruchung zu tiberschreiten. 

Im allgemeinen wird man die Mikrof iltereinh^it auf 
5 dem gleichen Temper atur niveau betreiben, wie den Reak- 
tor. Liegen die Reaktionstemperaturen zu hoch, kann 
ein Warmetauscher vorgeschaltet werden. Eine besonders 
giinstige EinsatzmSglichkeit ftir das erf indurigsgemSBe 
Verfahren ist dann gegeben, wenn bereits aus Griinden 
10 der WSrmeabfuhr ein externer Suspensionsumlauf exi- 
stiert und die Filtrationseinheit lediglich an der 
temperaturmSBig optimalen Stelle dieses Kreislaufs 
eingefiigt werden rauB. Dabei ist trotz der bei der 
Querstrom-Filtration iiblichen Betriebsweise- mit re- 
15 lativ hohen Stroraungsgeschwindigkeiten wegen der hohen 
Betriebstemperatur der. Druckverlust so niedrig, daB 
der zusatzliche Einbau einer derartigen Filtrationsein- 
heit in den Kreislauf kjeine wesentlichen Veranderungen 
. der Pumpenauslegung nach sich zieht. 

20 Es war zunSchst nicht vprherzusehen, daB man mit den ge- 
nannten Kunststof fmaterialien das erf indungsgemafie. Ver- 
fahren in den genannten Temperaturbereichen betreiben 
kann. Die sehr stark abnehmende dynamische Viskositat 
fuhrt jedoch zu einem sehr starken Ansteigen des Fil- 

25 tratdurchsatzes, ferner wird der Druckverlust beim 

Durchstromen des Innenrohres erheblich kleiner. Sowohl 
der kleine Druckverlust vom Eingang zum Ausgang des 
Innenrohres, wie auch die kleine fttr die Filtration 
notwendige Druckdif ferenz zwischen Innenraum des Roh- 
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res und AuBenraum ftihren dazu, daB die mechanische Be- 
lastung des Filterrohres oder des Filterschlauches ins 
gesamt recht klein bleibt und die mechanischen Festig- 
keitswerte ausreichen. 
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2. Ausfiihrungsbeispiele 



In der Zeichnung ist ein FlieBschema fur das erfindungs- 
gemSBe Verfahren dargestellt. Kernstiick der Anlage ist 
der Reaktor 1 zur Durchfilhrung von Gas/Fliissig-Reaktio- 

5 nen mit suspendierten Katalysatoren. Die gasformigen 
Komponenten werden iiber die Rohrleitungen. 2, die flits - 
sigen Komponenten uber die Rohrleitung 3 in den Reaktor 
1 eingefiihrt. Der Katalysator wird dabei zu Beginn der 
Reaktion im Reaktor 1 vorgelegt oder zusammen mit der 

10 Flussigkeit iiber die Rohrleitung 3 zugefiihrt. Nicht 
verbrauchtes oder bei der Reaktion entstehendes Gas 
wird iiber die Rohrleitung 4 abgefuhrt. Uber die Rohr- 
leitung 5, die Kreiselpumpe 6 und die Riickleitung 7 
wird ein Fliissigkeitskreislauf , bestehend aus der Reak- 

15 tionsfliissigkeit und dem suspendierten Katalysator, 
aufgebaut. Der Fliissigkeitskreislauf wird Uber die 
Membranfiltereinheit 8 gefiihrt, wobei iiber den vorge- 
schalteten Warmeaustauscher 9 gegebenenfalls eine An- 
passung der Temperatur der Kreislauf f lUssigkeit vorge- 

20 nommen werden kann. Die Mikrof iltereinheit 8 ist im 
Prinzip aufgebaut wie ein Rohrbiindelwarmeaustauscher , 
bei dem das warmeaustauschrohr durch ein porSses Fil- 
terrohr 10 bzw. durch einen Filterschlauch ausgetauscht 
ist. Die Suspension durchstrSmt das Filterrohr TO innen, 

25 wobei nach dem Prinzip der Querstromf iltration der 
Aufbau eines Filterkuchens durch die hohe Turbulenz 
der Stromung verhindert wird. Eine Druckdif ferenz von. 
einigen bar zwischen Rohrinnenseite und. der RohrauBen- 
seite wirkt als treibende Druckdif ferenz fur die Fil- 

30 tration, so daB das Filtrat. im AuBenraum gesammelt und 
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uber die Rohrleitung 11 aus dem Apparat abgezogen werden 
kann. Im Regelventil 12 erfolgt dann die Entspannung des 
Filtrats vom Betriebsdruck auf den Normaldruck. Durch 
regelungstechnische MaBnahmen wird dabei die Druckdiffe- 

5 renz zwischen Rohrinnenseite und RohrauBenseite auf 

einen solchen Wert eingestellt, daB der gewiinschte Fil- 
tratdurchsatz erzielt wird, wobei bestimmte Maximalwer- 
te fur diese Druckdif ferenz aus Grunden der mechanischen 
Belastbarkeit der Filterelemente nicht Uberschritten 

10 werden dttrfen. Eine Rttckspttlung der Filter systeme mit 
dem Filtrat kann gegebenenfalls vorgesehen werden. 

In dieser Anlage 1 wurde z.B. Nitrobenzol als 30 %ige 
LSsung in Ethanol bei 180°C und 90 bar umgesetzt. Es 
wurde ein Katalysatorsystem aus 20 ppm PdCl 2 , 1,2 Gew.-% 

15 FeCl 2 • 2H 2 0, 1 % Pyridin und Fe 2 0 3 eingesetzt. Der 

Feststoff bestand dabei im wesentlichen aus feinkornigem 
* suspendiertem Eisenoxid mit einer mittleren KorngroBe 
um 1um. Der Katalysator wurde dabei zu Beginn des Ver- 
suchslaufes Uber die Rohrleitung 3 zusammen rait der 

20 FlUssigkeit in der Menge vorgegeben, so daB sich im 
Reaktor 1 eine Feststoff konzentration von 7 Gew.-% 
einstellte. 

Es wurden 0,62 kg/h Nitrobenzol und 0,55 kg/h Kohlen- 
monoxid eingesetzt. Die Uber die Rohrleitung 11 abge- 

25 zogene Filtratmenge betrug 2,05 kg/h und enthielt 41 
Gew.-% Phenylurethan. Die Kreislaufmenge betrug 60,9 
kg/h, die Temperatur beim Eintritt in die Filtrations- 
einheit 8 140°C. Die Filtrationseinheit 8 war mit einem 
einzelnen zwischen zwei Rohrbaden eingespannten Fil- 

30 trationsschlauch 10 aus einem Fluorpolymeren ausge- 
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riistet. Der Innendurchmesser des Schlauches betrug 3 mm, 
die Lange 300 mm. Die PorengrbBen lagen im Bereich von 
einigen urn. Die Strbmungsgeschwindigkeit im Inneren des 
Schlauches lag bei 3,5 m/s. Die Reynolds-Zahl betrug 
5 24 780. Die erreichte spezifische Filterleitung betrug 
0,69 m 3 /m 2 h. Die fur die Filtration wirksame Druckdiffe- 
renz lag im Mittel bei 1,3 bar. Rttcksptilungen wurden 
alle 30 Minuten durchgefuhrt . Das Filtrat war optisch 
klar. 

10 Bei einem anderen Verf ahrensbeispiel war die Druckfii- 
trationseinheit 8 mit drei Filterrohren mit einem Durch- 
messer von 5,5 mm und einer wirksamen Lange von 500 mm 
bestuckt. 

Es wurde Dinitrotoluol als 30 %ige LSsung in Methanol 
15 mit wasserstoff bei 150°C und 60 bar umgesetzt. Als 
Katalysator wurde Raney-Nickel in einer Konzentration 
von 6 Vol.-% und KorngrdBen im Bereich von 10 bis 30nm 
eingesetzt. | 

Uber die Rohrleitung 2 wurden 0,42 kg/h Wasserstoff, 
20 liber die Rohrleitung 3 5,8 kg/h DNT in Methanol einge- 
setzt. Der Filtratanfall betrug 19,7 kg/h, bestehend 
zu 68 Gew.-% aus Methanol, 20 Gew.-% Toluoldiamin und 
12 % Wasser und sonstige Nebenprodukte .. 

Die Kreislaufmenge betrug 80 1/h, die Eintrittsge- 
25 schwindigkeit in das Filterrohr 0,93 m/s, die Aus- 

trittsgeschwindigkeit 0,7 m/s. Als mittlere Reynolds- 
Zahl ergab sich 24 500. Die eingestellte Druckdiffe- 
renz lag bei 1 bis 2 bar. RUckspulungen wurden in 
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grSfleren ZeitabstSnden vorgenommen. Die erreichte spe- 
zifische Filterleistung betragt 0,68 m 3 /m 2 h. 
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